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V ar— beiie—iger Po lym eriaabe a. 
fur wassrige Fliissigkenten 

5 Beschreibung 

^ «« betrifft die Verwendung von teilchen- 

o ^rr::^ 

dieser Filterhilf smittel. 

i.t ein wiehtiger Ver£ahra„ssch r ,« xn J U aseriger 
x5 dnkbionsprozesaen. Insbesondere bar der Filte rhil£e- 
F1U saigkeiben bedient -» U * andel ' es sich um teilohen- 

mit tel. Bei dan '^^"^^i^rM-i* Oder £aser£or- 

Kapillaren in dam '"^"^^^U. zablreieh genng aind. 
25 u* Fes t sto££e ^^^^ITerle^™- ™ diasam Sweek 
. dan Ablau£ dar £luasrgen Phase an den suspe nsion 

Kann « das Filterhilfsnrtbel dar zu £r Hilfsschlcht an£ 

(Trttbe , zageben nnd/odar vor dar ™*£ der sogeIia nntan An- 

dar Filterflaehe (*«"^!> dam Fiitrationsbeginn 

30 aohwa^ilbration wrrd barspre awaraa ^ Fiiterhiifsin±ttei _ vo 

an£ ainar Sttitzflaehe < Fll ^eb > wird da[m der Trube , 

sohiobt angesehwe-it Das ""^siart. Bar der Filtration blldat 
vor2 ugsweise ^^f^^TZ \ilterhilf sndttel ana, ver- 
sion ao ein lookarar Fllte ^ UC ™" lt so d asa daa fliissige 
35 ch ar die Feststo££e *" ™^^^ fen Kann ,zn den Begrii- 
Diapergiermedrnm als "area auch „ Roempp chemrele- 

s^rssr^ — s — s - 1357 

h « Hie Filterhilf smittel chemisch 
40 Es versteht sich von selber, dass unloslich se in sollten. 

inert und in der zu £ "^^^ ^s nich t verformen, damit 
Zudem sollten sie s.ch unter ^ucke 1 ^ ^ ±gt es wan _ 

die -ar-n^'il^^S^^i^ sind. 
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, .. rhl , chsten Filterhilfsmittel umfassen neben organischen 
fnzen wie Cellulose, Holzkohle und Holzpulver, anorganische 

sorgt werden imissen. 

den. Als Filternx „ ers tellung von Bier werden bei- 

Kieselgur — " 2 1 rhil£s»iLl, insnesondere Kiesel- 

sp.exswerse 150 brs 200 9 Filterwirkung dieser Filter- 

stenaufwand verbunden ist. Zudem w ra der zeit disku- 

der in der Getrankeindustrie verwendeten Kieselgur 

20 tiert. 

Es hat daner nicn t an Veraucnen g e £ e h lt 
h-ii-Fdmittel bereitzustellen. In der os> 

weise "ie Verwendung von expandierten Polystyrol m der An- 
25 schwemmfiltration beschrieben. 

n- wo 96/35497 und die EP 48309 beschreiben Filterhilfsmittel 
Die WO 96/35 f 7 m ^ ltration auf Basis kugelformiger, inkompres- 

. HSSss sotss r-ss 

von 0,3 bis 0,5 bilden. 

35 hydrophoben Uberzug bestehen. 

a . der EP A 177812 und der EP-A 351363 sind hochvernetzte wenig 
Aus der EP-a , Ras is von N-Vinylpyrro- 

^^^^^^^^^^ 

40 rV„ de A 19920944 beschreibt unlosliche, nur wenig que llbare Pop- 
Die DE-A l^uyi* rnl und N _ V inyllactamen. Die 

vorgeschlagen- 
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Die synthetischen -^^'r^^S^ 
nicht oder nur schlecht sedimentieren . 

hxlfsmxttel far dx. Fx tionswirkung au£ „ e isen und fur dxe 

10 SS^tSS.^^ sind. — xst eine gute Kegene- 
rierbarkeit der Filterhilf smittel gewunscht. 

c henf6rmiger, xn wasser unloslxcher P ym ohen aus hydro . 

20 send wenigstens ein Wl-"^-^.*,. aufge- 
philen Polymersegmenten und hydrophoben * wa ssriger 

^ iSt k ' ^n aereTur S Oration. Oie - 

Sdunfb-^^^ 

filtration durchgefiihrt wird. 

om *R 7 ur Anwendung kommenden Polymer isaten P 
in den erf indungsgemafl 9 Wesentlichen aus hydrophilen 

30 bestehen die Polymerisattexlchen m ^^'^ Unter Polymer- 
" S Te^ Poly.er-.eil- 
segmenten versteht der * a wen igstens 10, vor- 

— die »'^^,rLr.»,t wenigstens 30, 
sugsweise wenxgstens 2 , «f xnd g g ^ ^ 



zugsweise wenigstens zu, * ? , n o . ut sind . Hydrophobe 

35 gleiehartigen wiederhoxungseinhexten ^ ^JJ^. 
Polymersegmente sind ^-"^^/^^"erKnUpften, hy- 
Polymerketteu. die aus ™ ehr "°"' !^*™ De m entsprechend ver- 
aropboben «°-« ™ ™^^^n Polymerketten b OT . 
steht man unter h y droph ^ n ^ hreren hydrophilen Monomerbau- 
40 Polymerteilstrukturen, dre aus meh «" Y P Die h ydrophi- 

steinen als wi^erholungsernhe^en aufgebaut sx 

len und hydrophoben pol ^ erS * qm ^ ^Hinaungen miteinander 
oaer ""P^^^LenTn a r rfindungsge^ sur A nwendu„g 
verbunden sein. Sxe konnen in physi kalische Mischung 

45 rss.'SS^'^.^^ — n poWeil " 
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chen das Polymerias P sowohl aus hydrophilen als auch aus hy- 
drophoben Polymersegmenten aufgebaut sind. 

Fi ir die erfindungsgemafle Wasserunloslichkeit ist es von Vorteil, 
5 „enn der Gewiehtsanteil der hydrophilen Polymersegmente den der 
Ldrophoben Polymersegmente nicht ubersehreitet. In der Kegel 
wlrd daher das Gewichtsverhaltnis von hydrophilen Polymersegmen- 
ten zu hydrophoben Polymersegmenten im Polymerisat P im Bererch 
von 1-1 ois 1=100, bevorzugt im Bereioh von 1:2 bis 1=50, und be- 
10 senders bevorzugt im Bereioh von 1=3 bis 1=20 liegen. 

Weiterhin hat es sich als gunstig erwiesen, wenn die hydrophilen 
Polymersegmente nichtionischer Hatur sind, d. h. wenrger als 
0 1 mol/kg ionische Oder ionogene Gruppen wxe carboxylat, Sulfo- 
1S nat Oder Linogruppen aufweisen. Besonders bevorzugt 

hydrophilen Polymersegmente keine ionischen Oder xonogenen Grup- 
pen auf. 

Beispiele fur niohtionisohe hydrophile Polymersegmente sind sol- 
20 ohe, die aus ethylenisoh ungesattigten Monomeren mrt erne r was - 
serloslichkeit oberhalb 50 g/1 (bei 25 °C, 1 bar) aufgebaut s.nd, 
weiterhin Polyvinylalkohol-Strukturen, sowie Polyet ^etten. 
Beispiele fur Monomere mit einer Wasserloslrehkezt oberhalb 
To 7n sind Methylaorylat, Acrylamid, Methacrylamid, Hydroxyal- 
25 kylLrylate und -methaorylate wie Hydroxyethylacrylat. Hydroxy- 
propylaorylat, Hydroxyethylmethaorylat, Hydroxypropy Imethacrylat , 
»!vinyl P yrrolidon, H-vinylcaprolactam, Hethylvinylether und ver- 
gleichbare Monomere. 

30 Bevorzugte hydrophile Polymersegmente weisen eine Polyetherstruk- 
3 ^ insbesondere eine Poly-G 2 -c 4 -alkyle„etherstruktur auf Beson- 
Trs bevorzugt sind die hydrophilen Polymersegmente von Polyethy- 
!enoxiden, Polypropylenoxiden und/oder Polyethylen/Polypropyleno- 
xidTlockcopolyLren, z. B. Blockoopolymeren mit einem zentralen 
35 Polypropylenoxld-segment und endstandigen Polyethylenoxrd-Segmen- 
ten, abgeleitet. 

weiterhin hat es sioh als vorteilhaft erwiesen, wenn die hydro- 
! polymersegmente fUr sioh gesehen nur begrenzt wasserlos- 

40 lien sind.^ies erreieht man beispielsweise durch hohe Molekular- 
iewionte, z. B. oberhalb von 10000, vorzugsweise 50000 Dalton und 
insbesondere 100000 Dalton Oder duroh Einsatz von bloekartrg auf- 
n hydrophilen Segmenten, die oligomere Blocke nut begrenz- 
ter wasserloslichkeit aufweisen, z. B. Polyethylenoxid/Polypropy- 

45 lenoxid-segmente, wobei der Polypropylenblock eine Verrrngerung 
der Wasserloslichkeit des hydrophilen Segments bewrrkt Brer rez- 
chen Molekulargewichte im Bereioh von 1000 bis 20000 Dalton aus. 
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Selbstverstandlich konnen beide Maflnahmen miteinander kombiniert 
werden . 

in einer bevorzugten Ausf iihrungsf orm der Erfindung verwendet man 
5 teilchenformige Polymer isate, deren hydrophile Segmente unter Po- 
Xyethylenoxid-Polypropylenoxid-Blockcopolymeren (EO/PO-Blockcopo- 
lymer) ausgewahlt sind, und insbesondere unter Triblockcopolyme- 
ren mit zentralem Polypropylenoxid-Block. Der Anteil des Polypro- 
pylenoxid-Blocks macht dabei vorzugsweise 10 bis 90 und xnsbeson- 
10 dere 30 bis 80 Gew.-% des EO/PO-Blockcopolymeren aus. 

Bevorzugt sind solche teilchenformige Polymerisate, in denen die 
hydrophilen Polymersegmente unter den vorstehend genannten Poly- 
alky lenoxiden, insbesondere unter Polyethylenoxid/Polypropyleno- 
15 xid-Blockcopolymeren ausgewahlt sind, und die hydrophoben Poly- 
mersegmente im wesentlichen von vinylaromatischen Monomeren A ge- 
bildet werden. 

Die hydrophoben Polymersegmente sind in der Kegel aus ethylenisch 
20 ungesattigten, hydrophoben Monomeren A aufgebaut. Dxe ^drophobe 
Natur der Monomere A kommt in ihrer geringen wasserloslxchkext 
zum Ausdruck, die in der Kegel 10 g/1, und insbesondere 1 g/1 bex 
25°C nicht uberschreitet. Beispiele fur hydrophobe Monomere A sxnd 
vinylaromatische Monomere, Ester ethylenisch ungesattxgter Car- 
25 bonsauren wie der Acrylsaure oder der Methacrylsaure mxt Alkoho- 
len, die wenigstens 2, vorzugsweise wenigstens 4 C-Atome, z B. 2 
bis 10 C-Atome, aufweisen. Weitere Beispiele fur hydrophobe Mono- 
mere A sind Olefine wie Ethen und Propen und Diolefine wie Buta- 
dien. Bevorzugte Monomere A sind die vinylaromatischen Monomere, 
30 insbesondere Styrol, a-Methylstyrol sowie Styrolderivate mxt Al- 
kylgruppen am Benzol-King, wie Vinyltoluole und 4-tert . -Butylsty- 
rol Besonders bevorzugtes vinylaromatisches Monomer A xst Sty- 
rol' in der Kegel werden die hydrophoben Polymersegmente wenxger 
als*20 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 10 Gew.-%, und insbeson- 
35 dere keine von den Monomeren A verschiedenen Comonomere B exnpo- 
lymerisiert enthalten. Vorzugsweise sind wenigstens 80, msbeson- 
dere wenigstens 90, und insbesondere alle Monomere A unter vi- 
nylaromatischen Monomeren ausgewahlt. Als etwaige Comonomere B 
kommen die vorgenannten hydrophilen Monomere, sowie sonstxge ub- 
40 liche, Mit Styrol copolymer isierbare Monomere, z. B. ethylenxsch 
ungesattigte Nitrile wie Acrylnitril, Ethylacrylat , Methyl- 
methacrylat oder vinylacetat in Betracht. 

weiterhin hat es sich als vorteilhaft erwiesen, wenn die hydroph- 
45 oben Polymersegmente eine Glasubergangstemperatur oberhalb 50 C 
insbesondere oberhalb 70 °C, und besonders bevorzugt oberhalb 
80 °C aufweisen. Als Glasubergangstemperatur gilt hier dxe mxttels 
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DSC ^e ^^^-^r^^ - r 

^^r^—ess^U^ dez «isarz , von Vor- 
teil. 

5 Mnhat es sich als gunstig erwiesen, wenn die teilchenfor- 

■ u .«,1 UM der erfindungzgemafl zur ftnwendung kommenden Poly- 
15 ore Herstellung der ert 9 9 ^ . n ^^g. 

nocn -"-^^""^^^i^r^s^ndteile aus einer Losung 
20 h. duroh Entfernen der «^gen benenfalls n och wei- 

oder Susp enzron ^ ^zugsweize aetzt *an zur Troo*- 

einer Mischung des Polymerisats P em. 

30 ^oZ^T^:ll7~ ZlZl^ SeLndardizperzio- 
n erhflt'an oerspielzweise durcn Dizpergieren der auf andere* 

dann naoh b ^™^ t kann man beisp ielz«eise die Polymer- 

S f ^Sr^"i « "er^dropniien and der hy drop h o b en 
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Segmente ab, und kann anhand einfacher Routineexperimente vom 
Fachmann ermittelt werden. 

Beispiele fur geeignete organische Losungsmittel sind Ci-C 10 -Alky- 
5 lester aliphatischer Carbonsauren wie der Essigsaure oder der 
Propionsaure, z. B. Ethylacetat, n-Butylacetat , tert . -Butylace- 

Lati che Kohlenwasserstoffe, wie Toluol oder tert . -Butyl- 
benzo" Ether, wie Tetrahydrof uran, Dioxan oder tert. -Butyl methy- 
lether, Ketone wie Aceton oder Methylethylketon, und derglexchen. 

10 Die Gewinnung der teilchenf ormigen Polymerisate erfolgt dann 

durchLtfernung der flUchtigen Komponenten aus den so er a enea 
wassrigen Dispersionen nach den ublichen ^^^Y H-un 
Itellung, beispielsweise durch Gef riertrocknung oder durch Spruh- 

15 trocknung, oder im Falle grobteiliger Suspensxonen durch Fxltra 



tion. 



Polymerisate P It hydrophilen Segmenten und hydrophoben Segmen- 
ten^ur Herstellung der erf indungsgemaB zur Anwendung ko^enden 
20 teilchenformigen Polymerizubereitungen sind aus deI " S " n **« 
Taohnik bekannt oder konnen nach ublichen Methoden hergestellt 



werden. 



Fur die erfindungsgemaBe anwendung hat es sich als besonders vor- 
25 ^l„af t eLiesen, wenn man zur Herstellung des teilchenf ormrgen 
Poiymerisats P seiche Polymere einsetzt, die nach erne* der ber- 
den nachstehend beschriebenen Herstellungsverf ahren hergestellt 



worden sind: 



30 i) Polymerisation der hydrophoben Monomerbausteine in Gegenwart 
wenigstens eines hydrophilen Polymeren, oder 

Polymerisation der hydrophilen Monomerbausteine in Gegenwart 
wenigstens eines hydrophoben Polymeren. 

Die Polymerisation nach der Methode i) wie auch die Polymerisa- 
tion nach der Methode ii) kann nach den ublichen Polymerxsatxons- 
verf ahren, beispielsweise nach einem Polyadditions- , Polykon- 
densations- oder einem radikalischen Polymerisatxonsverf ahren 
40 erfolgen, wobei letztere Vorgehensweise in der Kegel bevorzugt 



ii) 

35 



wird. 



Ublicherweise werden zur Herstellung des Polymerxsats P solche 
Polymerisationsbedingungen gewahlt, bei denen es zu exner Ver- 
45 knuofung, d. h. zur Ausbildung chemischer Bindungen zwxschen den 
Polymersegmenten, kommt . Bei Polyadditionsverf ahren wxrd man da- 
her bevorzugt solche Polymere als Pf ropf grundlage verwenden, dxe 
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funktionelle Gruppen aufweisen, welche mit den Monomerbausteinen 
reagieren konnen. Bei radikalischen polymerisationsverf ahren wird 
man vorzugsweise so vorgehen, dass man als Pf ropf grundlage ein 
Polymer verwendet, welches pfropfaktive C-Atome aufweist und die 
5 Polymer isationsbedingungen so wahlen, dass es zu einer wirksamen 
Pfropfung der zu polymerisierenden Monomere auf dem vorgelegten 
polymer kommt. Verf ahren hierzu sind aus dem Stand der Technik 
bekannt . 

10 Haufig wird man ein Polymerisat P einsetzen, das erhaltlich ist 
durch radikalische Polymerisation ethylenisch ungesattigter , hy- 
drophober Monomere A, gegebenenf alls zusammen mit davon verschie- 
denen Copolymeren B, in Gegenwart eines hydrophilen Polymers. 
Dieses bildet dann im Polymerisat P die hydrophilen Segmente, wo- 

15 hingegen die hydrophoben Segmente von den polymerisierten Monome- 
ren A gebildet werden. Bei dieser vorgehensweise wird man die 
vorgenannten hydrophoben Monomere A in Gegenwart geeigneter hy- 
drophiler Polymere, die vorzugsweise die oben genannten Charakte- 
ristika aufweisen, umsetzen. 

20 

Beispiele fur hydrophile Polymere sind daher Polyvinylalkohole , 
Homo- und Copolymere, die zu einem iiberwiegenden Anteil aus Vi- 
nyllactamen wie N-Vinylpyrrolidon aufgebaut sind, Polyvinylmethy- 
lether sowie Polyalkylenoxide , wobei Letztere bevorzugt werden. 

25 Besonders bevorzugt sind die zuvor genannten Polyethylenoxid/Po- 
lypropylenoxid-Blockcopolymere sowie Polyethylenoxide mit Moleku- 
largewichten > 10000 Dalton. Derartige Polymere sind unter radi- 
kalischen Polymerisationsbedingungen hinreichend pfropfaktive, um 
eine zumindest teilweise Verkniipfung der hydrophilen Polymerket- 

30 ten mit den sich bildenden hydrophoben Polymerketten zu gewahr- 
leisten. 

Die radikalische Polymerisation der hydrophoben Monomere in Ge- 
genwart wenigstens einen hydrophilen Polymers erfolgt dabei vor- 
35 zugsweise als Ldsungspolymerisation in einem organischen Losungs- 
mittel, welches beide Komponenten zu Ibsen vermag, oder als Sub- 
stanz-Polymer isation . 

in der Regel fiihrt man die radikalische Polymerisation in Gegen- 
40 wart der hierfur ublichen Polymerisationsinitiatoren durch, die 
beim Erwarmen unter Ausbildung radikalischer Polymerisationszen- 
tren verf alien. Beispiele fur derartige Verbindungen sind organi- 
sche Peroxide, z. B. Perester von Carbonsauren wie tert . -Amylper- 
pivalat, tert.-Butylperpivalat, tert . -Butylperniohexanoad, tert.- 
45 Butylperisobutyrat, tert . -Butylper-2-ethylhexanoad, tert.-Butyl- 
periosonoanoat, tert . -Butylpermalead, tert . -Butylperbenzoad, Per- 
carbonate wie Di- ( 2-ethylhexyl )peroxodicarbonat , Dicyclohexylpe- 
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roxodicarbonat , Di- ( 4 -tert . -buty lcyc lohexy 1 ) peroxodicarbonat , 
weiterhin Keton-Peroxide wie Acetylacetonperoxid, Methylethylke- 
tonperoxid, Hydroperoxide wie tert . -Butylhydroperoxid und Comol- 
hydroperoxid, weiterhin Azo-Initiatoren wie 2 , 2 ' -Azobis ( amxdxno- 
5 propan)dihydrochlorid, 2-2 ' -Azobis (N, N ' -dimethylen ) isobutyramx- 
dindihydrochlor id , 2- ( carbomoylazo ) isobutyronitril , 2 , 2-Azobxsx- 
sobutyronitril, oder 4 , 4 ' -Azobis ( 4-cyanovaleriansaure ) . Derartxge 
initiatoren wird man in der Regel in einer Menge von 0,01 bxs 5 
und vorzugsweise in einer Menge von 0,05 bis 2,0 Gew.-%, bezogen 

10 auf die Menge der zu polymerisierenden Monomere, einsetzen. Dxe 
erforderliche Po lymer is at ions temper atur richtet sich in bekannter 
Weise nach der Art der zu polymerisierenden Monomere und lxegt 
ublicherweise im Bereich von 20 °C bis 200 °C, insbesondere xm Be- 
reich von 50 bis 180 °C. Je nach Art des verwendeten Losungsmxt- 

15 tels und der Art der Monomere wird man zur Erreichung der Polyme- 
risationstemperatur in Druckgef alien arbeiten. Haufig ist jedoch 
auch ein druckloses Arbeiten moglich. 

Sofern die radikalische Polymerisation als Losungspolymerisation 
20 durchgefiihrt wird, kommen hierfur die ublichen Losungsmxttel xn 
Betracht, vorzugsweise die vorgenannten Losungsmxttel , wie Dxe- 
ster aliphatischer Carbonsauren, z. B. Diester der Essigsaure 
und/oder Diester der Propionsaure , aromatische Kohlenwasserstof f e 
Oder Ketone wie Aceton oder Methylethylketon . Die Losungspolyme- 
25 risation hat zudem den Vorteil, dass die dabei erhaltenen Poly- 
merlosungen direkt in wassrige Dispersionen der erhaltenen Poly- 
mere uberfuhrt werden konnen, die ihrerseits fur die Herstellung 
der Polymerpulver bevorzugt werden. 

30 Die Einsatzstoffe richten sich bei den jeweiligen Polymerisati- 
onsverfahren naturlich nach der gewiinschten Zusammensetzung, 
d h die Art und Menge der hydrophoben Monomerbaustexne ent- 
spricht in der Art und dem Gewichtsanteil der hydrophoben Poly- 
mersegmente, und die Art und Menge der hydrophilen Polymere ent- 

35 spricht der Art und der Menge der hydrophilen Polymersegmente xm 
Polymer is at P. 

Die erfindungsgemafi zur Anwendung kommenden, teilchenf ormigen Po- 
lymerisate P zeichnen sich durch eine gute Filtrationswirkung aus 
40 und sind im Unterschied zu den gebrauchlichen Filterhilf smitteln 
leichter regenerierbar . Zudem weisen sie eine verbesserte Sedi- 
mentation in Wasser auf, so dass sie insbesondere als Filter- 
hilfsmittel fiir die Anschwemmf iltration wassriger Flussxgkexten 
geeignet sind. 



45 
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^teil dieser Konventionellen Filterhilf smittel wird rn der Regel 
5 „ £ -%! vorzugsweise 50 Ge„.-%, der Gezamtmenge aus Polymerx- 
!a t Tu„o fconventionellen Filterhilf Battel nicht uberschrexten. 

Konventionelle Filterhilf szdttel sind ausgewahlt unter den vorge- 
Konventxen Fil terhilf smitteln and den polymeren Frl- 

l0 Bevorzugt werden polymere Filterhilf s m ittel wie 

verne"tes Poly-nylpyrolidon. Polystyrole Oder Polyamide. In er- 
r^lgtel A usf«hrungsfor,„ u.fassen die zur Anwendung Ko*- 
menden Polymer zubereitungen: 

15 a 10 bis 95 Gew.-%, insbesondere 15 bis 80 Gew.-%, besonders 
bevorzugt 25 bis 70 Gew.-% wenigstens eines Polymerrsats P, 
und 

h 90 bis 5 Gew.-%, insbesondere 85 bia 20 Gew.-%, besonders be- 
20 vorzugt 30 bia 15 Gew.-% wenigstens eines weiteren, Iconven- 

tionellen Filterhilf smittels . 

25 ganxscher Polymere, insbeaondere aaf Baaia von styrolpolyrceren 
und/oder Polyamiden. 

* ™ R^T-iff "Styrolpolymer" soli die gesamte Gruppe der 
?styrolniru ^U^-i. * *» - "ch der 

btyroxnui weinheim 1993, beschrieben ist, 

30 technisohen ^"^J^^f^,..* ^wohl Ho m o-Polysty- 

rol una v y Acrv i a t und ahnlichen Comonomeren, sowie 

^~:r h r:drar h lag Z ,b- m odi f iaierte Ah—gen. zu de, 
35 geeigneten Polyamide zahlt insbesondere Polyamrd-12. 

Die vorliegende Erfindung betrifft aaoh ein Verfahren zur Filtra- 
ITon wassrlger FlUssigReiten, insbesondere ein Verfahren das 

^Thre^h^^ 

45 den Porymerpulver besonders fur die Filtration von Brer geergnet 
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mittel durchgefuhrt werden. 

mer pulvern aufbringe - ^^'^"ch die FiltLschicht ge- 
10 durch Anlegen einer Druckditlerenz a ltration svorganges 

15 Di e folgenden Beispieie sollen die Erfindung naher erlau.ern, 
ohne sie jedoch darauf einzuschranken. 

X HersteiXung von PoXymeren ndt hydrophilen and hydrophobe* 
Segmenten (Polymere PI, P2 und P3)= 

20 In eine, Pe ft ionsge. . 

t ert.-ButyXperpivaXat aXs ^^^"iTZTZ Rau^pera- 

der polymerpulver wexter verarbeitet . 
Tabelle 1 angegeben. 



30 Tabelle 1 



polymer 



Styrol 

[g] 



Polyether 1 

[gj 



Ethylacetat 

[g] 



einem zahlenmittleren M n von 4600 Dalton. 
II. Herstellung der Polymerzubereitung (Pulver FHl bis FH4 ) 

a , nc t werden, qegebenenf alls zusammen mit Po- 

. Die ^T^nlso g Ethyladtat g Ids'. Diese L osu„g wird nub 360 
. lystyrol, in 360 , Ethyla ■ unter Anlegen von ver - 

L= "die H*X £t e das Vo lM , ein. Hierbei 
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' Di e Einsatzstoffe dieser 0m setzun g sind in Tabeile 2 baschriaben. 



Tabelle 2 



Filtrierhilf s- 
mittel 



FH5 



FH6 



Polymer P 
Typ [g] 



P3 



P3 



Polystyrol 1 

[g] 



i) Polystyrol Typ 168 N ( BASF AG) 
III. Anwendungstechnische Priifung 

III.l Sedimentation in Wasser 

Die Bestimmung der Sedimentation erfolgte visuell. Hierzu wurde 
' !l 1^ des Filterhilfsmittels in einem Standzylinder in Was- 

em Aliquot aes eiit-cliixxi. „ H Teilchen 

ser durch Schiitteln suspendiert. Wenn mehr als 90 % der Texlchen 
sedimentieren, wird der Versuch positiv bewertet . 

Tabelle 3: Sedimentation in Wasser 



Filterhilf smittel 



Polystyrol 1 



Polyamid 2 



Sedimentation 
in Wasser 



Kieselgur 



(V) 



V = Vergleich 
45 i) Polystyrol 158 K, kaltgemahlen und gesiebt 

2) polyamid 12, Vestosint Typ 1611 der Fa. Degussa-Huls 
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Tabelle 3 belegt die gute Sedimentation der erf indungsgemafien 
Filterhilfsmittel und damit ihre Eignung fur die Ausschwemmf il- 
tration wassriger Fliissigkeiten. 

5 III. 2 Filtration einer Standard-Trubungslosung 

Die Filtrationswirkung wird anhand der Klarung einer Standard- 
Trubungslosung, d. h. einer Formazin-Suspension mit definierter 
Trubung, bestimmt. Diese Losungen sind dem Fachmann zur Charakte- 

10 risierung von Filterhilf smitteln fur die Getrankeindustrie be- 
kannt. Die Untersuchung wird als Anschwemmf iltration durchge- 
fiihrt! Hierzu wurde die Formazin-Suspension mit dem erf indungsge- 
maflen Filterhilfsmittel gemafi EBC— Test bei einem Anschwemmdruck 
von 4 5 bar und einer Durchf lussrate von 2 0 1 h" 1 ( jeweils An- 

15 fangswerte) filtriert. Nach 5 1, 10 1 und 15 1 Durchfluss wurde 
die Trubung nach EBC bestimmt. Das Filtrat gilt als klar, wenn 
der EBC -Wert weniger als 1 betragt. Alternativ kann man den EBC- 
Wert auch durch Bestimmung der nephelometrischen Trubung (FNU- 
wert) bestimmen, wobei 1 EBC = 4 FNU gilt. Die Ergebnisse sind in 

20 Tabelle 4 angegeben. 

Wahrend der gesamten Untersuchung blieben sowohl Anschwemmdruck 
als auch Filtrationsrate konstant, was die vorteilhaf ten Eigen- 
schaften der erf indungsgemaflen Filterhilfsmittel belegt (hohe 
25 Standzeit) . 

Die Trubung wird nach dem Standardtest gemart EBC (European Bre- 
wery Convention) bestimmt. Eine Flussigkeit wird als klar beur- 
teilt, wenn die Trubungswerte gemafl EBC < 1 sind. 



30 



Die folgenden Untersuchungen wurden mit den Polymer pulvern FH4 
bis FH6 aus II durchgef uhrt . 



Probe : 


FH4 


FH5 


FH6 


EBC-Triibung nach Durch- 
flussvolumen von 








5 1 


4,05 


1,88 


0,88 


10 1 


2,99 


0,50 


0,35 


15 1 


0,32 


0,33 


0, 18 
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Patentanspriiche 

1. verwendung teilchenf ormiger , in Wasser unloslicher Polymerzu- 
bereitungen, umfassend wenigstens ein Polymer isat P, das im 
Wesentlichen aus hydrophilen Polymers egmenten und hydrophoben 
Polymersegmenten aufgebaut 1st, als Filterhilf smittel fur die 
Filtration wassriger Fliissigkeiten . 

10 2 Verwendung nach Anspruch 1, wobei im Polymerisat P das Ge- 

wichtsverhaltnis von hydrophilen Polymersegmenten zu hydroph- 
oben Polymersegmenten im Bereich von 1:1 bis 1:100 liegt. 

3. verwendung nach Anspruch 1 oder 2, wobei die hydrophilen Po- 
15 lymersegmente nichtionischer Natur sind. 

4 verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die 
hydrophilen Polymersegmente eine Polyalkylenetherstruktur ha- 
ben. 

20 5 verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die 
hydrophoben Polymersegmente im Wesentlichen aus ethylenisch 
ungesattigten, hydrophoben Monomeren A aufgebaut ist. 

25 6. Verwendung nach Anspruch 5, wobei die Monomere A unter vi- 
nylaromatischen Monomeren ausgewahlt sind. 

7. verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das 
Polymerisat P erhaltlich ist durch radikalische Polymerisa- 
30 tion ethylenisch ungesattigter Monomere umfassend wenigstens 

80 Gew.-% hydrophobe Monomere A und gegebenenf alls bis zu 
20 Gew.-% von den Monomeren A verschiedene Comonomeren B, in 
Gegenwart wenigstens eines hydrophilen Polymers, welches im 
Polymerisat P die hydrophilen Segmente bildet. 

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die 
Polymerteilchen des Polymerisats P eine mittlere Korngr6J3e im 
Bereich von 1 bis 700 urn aufweisen. 

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei es 
sich bei der zu f iltrierenden Fliissigkeit urn ein Fruchtsaft- 
oder Garungsgetrank handelt. 
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10. Verwendung nach Anspruch 9, wobei das Garungsgetrank Bier 
ist. 

11. verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die 
5 polymerzubereitung zusatzlich ein konventionelles , teilchen- 

oder faserformiges Filterhilf smittel enthalt. 

12. Verwendung nach einem der Anspruch 11, wobei das konventio- 
nelle teilchenf ormige Filterhilf smittel ausgewahlt ist unter 

10 Polyamiden und Polystyrol. 

13. verfahren zur Filtration einer wassrigen Flussigkeit unter 
Verwendung von Filterhilf smitteln, dadurch gekennzeichnet , 
dass man als Filterhilf smittel eine Polymerzubereitung wie in 

15 einem der Anspriiche 1 bis 12 definiert, verwendet. 

14. verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass das 
die Filtration als Anschwemmf iltration durchgefuhrt wird. 

20 15. Filterhilf smittel in Form einer teilchenf ormigen, wasserun- 
loslichen Polymerzubereitung, enthaltend: 

a. 10 bis 95 Gew.-% wenigstens eines Polymerisats P, das aus 
hydrophilen Polymersegmenten aufgebaut ist und 

25 

b. 5 bis 90 Gew.-% wenigstens eines konventionellen Filter- 
hilf smittels . 
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Zusammenf as sung 

Die Erfindung betrifft die Verwendung teilchenformiger , in Wasser 
unloslicher Polymerzubereitungen, umfassend wenigstens ein Poly- 
mer isat P, das im Wesent lichen aus hydrophilen Polymersegmenten 
und hydrophoben Polymersegmenten aufgebaut ist, als Filterhilfs- 
mittel fiir die Filtration wassriger Fliissigkeiten . 
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